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Zpfisob pfipravy 5,8- dime tylpyrazolantronn 



Vynalez se .t?M zpusobu pf Ipnavy 5,8-dl- 
metyVpyrazolamtronu xeduikci diazortavan6ho 
S.S-dimetyl-l-amiTioandrachSrKMru. 

Presto, ze pfiprafva samotn&ho nealkylo- 
vameljo pyrazolantronu je pfedmStem ifady 
v6deck?ch i patentov^ch ipraci, pflpnava je- 
ho C-alkylderiv&tfl neni pops£na. Jeho 5,8- 
-dimetylderiv£t pfiprawanf podle tahoto vy- 
ndlezu m5 obdobne* chamick6 vlastmosti jako 
zfikladnl .pyrazolantron, .v dteledku ptisobe- 
nl avfyth alkylovych skupim zlep§uje v 'bar- 
vivech jejich koloristickS vlastaasrti. 

Zp&sobem podle tohoto vyinfilezu se 5,8- 



dimetylpyrazolantran pripravuje z 5,8-dime- 
tyl-l-ammoantrachinami diazotacl a ai&sle- 
dujfcf redukcl. Diazotace se provddf kyse- 
linou nitrosylsirovou. Vzniki? diazan 111015111- 
t&t se redukuje se srfiCUamem sodinym na 
5,8^imetylajitrachiiianyl-l-hydTa2indisul- 
fonan, kterf se z vodneho roztoku isoluje 
ve form§ draseln6 soli. Zaiifitfcm v ipro- 
stf edi Icyselmy sfrave* se 'hydrazindisulfonan 
drasebny hydrolysuje a pfechodm§ vzoiilkly 
dimetylantrachinanyl-l-hydrazin se sou'Cas- 
ne* cyklisuje na 5 t 8-dimetylpyrazodan<troin. 
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1 1 $>{ft stroma. 



CH 3 0 N^HSOif 



S0 3 Na 




Vsechny reakCni stupnS problhaji hladce 
a kv-alita dimetylpyrazolajitromi je poStacu- 
jlci -pro pfipravu v6t&/ny barviv. Produkt ]e 
moto pf eiistit sublimac!. 

Pflk-lad 

Do 150 g 94% kyselrny strove se vneso 
za mich&nf 7,2 g dusifinanu sodmeho pfi 
maximal-nl teplote" 40 °C. Po uplnem roz- 
pust&ni nttrosylSLrctva* 'kyselLna ochladl 
na 15—17 °C a vnese se do nl 22,3 g 5,8*di- 
metyl-l-ammoaintraichMonu. Zvolana se za- 
breje 30— 35 °C a za mlcharil se udrzuje 
na tato teplotS 4 hodimy. Po uikomCeni diarao- 
tace [zkouSka na KJ-skrobov? papirek] so 
reakfcnl smfe vlije do 400 ml vody a 200 g 
ledu teplote* 25 °C. Vyloucemy diazomawn- 
sultet se pdfiltruje aia miCi a tf teat pro- 
anyje 20 ml 30% rpztoku kuchyfiske soli. 
Prwri promfvacf poittl se jtaa" k hlajvntau 
fiKr&tu, ostalml se zpracuji jako odpadnl 
vody. K filtrfitu (celkovy obj&m 600 ml) se 
pridfi 60 g kuchyfrske* soli a 5 g ciilaridu 
zinectnateho. Vyloucena ipodvojua sul diazo- 
laltky s chlorldem zineanattfm se odfiltruje, 
promyje asi 50 ml -konc. roztoku NaCl a 





p?id£ k hlavnlmu podilu. Pasta diazolatky 
se vnese b&hem 1 hodrny do roatoku sifidi- 
tanu sodin6ho prSpravetneJio sraisemim 31,2 g 
NaHS03 ve forme 78 g 40% Toztoku s 30 ml 
ION louhu sodn&io, 450 ml vody a 50 g 
ledu. Teplota b£hem vm£senl diaza je 17 a 1 
30^. Mfcha" se pfes tkx:, xoztok musl b?t 
stale alkialick? na brilaait. Prist! den se za- 
hf eje ma 75 °C. Po rozpu st&m vsech komtpo- 
n&nt so pfiidA 3 g aktlvmiho uhli a Toztok 
se za tepla skleruja Aitotivml irtili se na fii- 
tm ipromyie teplou vodou, filtr&t se za tetpla 
vysoli 70 g KC1 a ponecha" se zvolina zclilad- 
nout na 20 C C. VyloucenS draselna* sbl hyd- 
razijisailfonainu se odsaje a su§I ve vaikuu 
pri 50— 60 °C. Vysus*en? (produkt se zvolna 
a za rolchtal vnese do 240 g kyseliiny s!rov6 
kcmc. pf* teplotg 40—50 °C a na teto teplotg 
se vznilkly roztok mdriuje 6—7 hodin, Tep- 
lota se zv^I ma 90—95 °C a po ihodinovem 
zahfLva^nl na t6-to teplodfi se ochladf na 
75 C C. PfLkape se 240 ml vody, <p?iCemz se 
teplota udrZuje rua 60 °C. OchJadl se ffi.a 25 °C 
a vylouCen^ dimetylpyrazolantron se odfil- 
truje na fritfi. Promyje se'vodou do neutril- 
nl reakce a susl ve vakuu pfi 100 °C. 
V^t6zek je 19,8 g 99% produktu. 
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Zpftsob pffpravy 
nu vzorce- 



5,fi-dimetylpyrazoda(njtro- 




vyznaSantf tlm, ze 5,8-dimetyl-l-aminoanftra- 
chinon se diazentuje duslcnanem sodin^m v 
prcstfedl kyseliny sIrov6, vznilkl£ diiazoniwfi 
s&l se redu'kuje roztokem siriCitaim sodnSho 
v alkadick&m prostfedf a reduk&nS produkt 
se Lsoluje Jako 5,8-dimatylantTachiinDn-l- 
-hydrazindisulfonan draselm^, kter^ se kon- 
centrovanou kyselinou sirovou pfi 90—95 °C 
cyklisuje na 5,8-dimetyIpyrazalairitran. 



SeverojnfiB, n. p., provozovoa 32 Most 



